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(57) Abstract 

The substrate (30) is placed inside a housing (34) and is heated by 
direct electromagnetic coupling by means of an inductor (38) in order to 
set up a temperature gradient within the substrate so that the latter has a 
temperature higher in the portions remote from its exposed surfaces than on 
said exposed surfaces. A reactional gas phase precursor of the material to be 
infiltrated is introduced into the housing, formation of the precursor being 
enhanced m the portions of the substrate having the higher temperature 
According to the invention, the substrate is comprised of a fibrous texture 
wherein the ratio p/p c between the transverse electrical resistivity and the 
longitudinal electrical resistivity is at least equal to \3 and the ratio A^Ac 
between the transverse thermal conductivity and the longitudinal thermal 
conductivity is at the most equal to 0.9, and the substrate is situated 
entirely withm the field produced by the inductor, the substrate and the 
inductor occupying positions which are fixed with respect to each other 
Advantageously, the substrate is comprised of a needled fibrous structure 
having a volume proportion of fibers at least equal to 20 %. 

(57) Abreg£ 
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PROCEDE D'INFILTRATI ON CHIMIQUE EN PHASE VAPEUR D'UN 
MATER I A U AU SEIN D'UN SUBSTRAT FIBREUX AVEC ETABLISSEMENT 
D'UN GRADIENT DE TEMPERATURE DANS CELUI-CI 

5 La presente invention concerne un precede d'infihration chimique en phase 

vapeur d'un materiau au sein d'un substrat fibreux. 

Le domaine duplication de I'invention est notamment celui de la 
fabrication de pieces en materiaux composites comprenant un substrat fibreux, ou 
preforme, densifie par une matrice. Dans cette application, I'infiltration chimique 
10 en phase vapeur est employee pour former un depot du materiau constitutif de la 
matrice sur les fibres du substrat, dans tout le volume de celui-ci, afin de lier les 
fibres entre elles et combler la porosite initiale accessible du substrat. L'infiltration 
chimique en phase vapeur peut egalement etre utilisee pour completer une 
densification partielle realisee par un autre procede par exemple par voie liquide, 
15 celle-ci consistant a impregner le substrat par un precurseur liquide du materiau 
constitutif de la matrice, puis a transformer le precurseur, generalement par 
traitement thermique. 

Pour realiser l'infiltration chimique en phase vapeur, le substrat fibreux est 
place dans une enceinte. Une phase gazeuse reactionnelle est admise dans 
20 I'enceinte. Dans des conditions de temperature et de pression determiners, la phase 
gazeuse diffuse au sein du substrat et forme le depot du materiau de la matrice par 
decomposition ou reaction entre ses constituants au contact des fibres. 

La composition de la phase gazeuse est choisie en fonction de la nature de 
la matrice a realiser. Les processus d'infiltration chimique en phase vapeur, 
25 permettant de former des matrices en carbone pyrolytique, ou pyrocarbone, ou en 
ceramique, par exemple carbure de silicium, nitrure de bore ou oxydes refractaires, 
sont bien connus. 

II existe plusieurs types de precedes d'infihration chimique en phase 
vapeur : le procede isotherm e-isobare, le procede a gradient de pression et le 
30 procede a gradient de temperature. 

Dans le procede isotherme-isobare, le substrat a densifier est place dans 
une enceinte isotherme. Le chauffage est assure par exemple par un suscepteur, ou 
induit, en graphite qui entoure Tenceinte et est lui-meme entoure par un bobinage 
inducteur. Lapport energetique au substrat s'effectue essentiellement par 
35 rayonnement de Tenceinte sur le substrat. La temperature a Tinterieur de Tenceinte 
est regulee a la valeur voulue par commande du courant dans Tinducteur, tandis 
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que la pression est reglee par liaison de 1'enceinte avec une source de vide et 
commande du debit de la phase gazeuse admise dans l'enceinte. Le depot du 
materiau de la matrice s'effectue a Tinterieur du substrat et a la surface de celui-ci. 
La temperature et la pression sont choisies a des valeurs seulement legerement 
5 superieures a celles requises pour la formation du depot, afin d'eviter un depot 
massif en surface du substrat, des le contact avec la phase gazeuse, qui conduirait a 
Tobturation rapide de la porosite de surface empechant la densification au sein du 
substrat. 

Toutefois, la fermeture progressive de la porosite de surface est inevitable 
10 et bloque le processus de densification avant que celle-ci soit complete au coeur 
du substrat. II est alors necessaire de proceder a un ecroutage de la surface par 
usinage afin de re-ouvrir le reseau de porosites et poursuivre la densification. 
Plusieurs operations intermediaires d'ecroutage peuvent etre necessaires sur une 
meme piece avant d'arriver au niveau de densification souhaite. 
15 Ce procede, par le controle precis des conditions d'in filtration, permet 

d'obtenir une matrice de la qualite souhaitee, et ce de fagon reproductible. II 
presente aussi Tavantage important de permettre la densification simultanee de 
plusieurs pieces de formes diverses dans la meme enceinte. 

Face a ces avantages, qui justifient son utilisation a Techelle industrielle, le 
20 procede isotherme-isobare presente les inconvenients d'une duree elevee et d'un 
cout important, notamment pour la fabrication de pieces composites de forte 
epaisseur. En effet, la densification requiert des vitesses de depot faibles, done des 
cycles de duree importante. De plus, les operations intermediaires d'usinage pour 
Tecroutage provoquent des pertes de matiere, qui contribuent a accroitre le prix de 
25 revient, et Talternance entre infiltration et ecroutage rallonge la duree totale de 
fabrication et son cout. Enfin, en particulier pour les pieces de forte epaisseur, un 
gradient de densification important subsiste inevitablement au sein d'une meme 
piece, le degre de densification etant sensiblement moins important au coeur de la 
piece qu'a sa surface. 

30 Le procede a gradient de pression utilise un flux force de la phase gazeuse a 

travers la preforme. Cet ecoulement force se traduit par une difference de pression 
a travers la piece. 

Outre qu'il necessite une adaptation particuliere du systeme de transport de 
la phase gazeuse, le procede a gradient de pression presente une meme limitation 
35 que le procede isotherme-isobare. En effet, la permeabilite des pores a la phase 
gazeuse decroit rapidement avec formation d'un depot plus important du cote de la 
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face d'entree de la phase gazeuse- Un ecroutage periodique de cette face est 
necessaire pour poursuivre la densification. 

De plus, ce procede n'est applicable que pour des configurations de substrat 
particulierement simples et limitees et chaque piece necessite un dispositif 
5 particulier d'alimentation et de circulation de la phase gazeuse. 

Le procede a gradient de temperature consiste a realiser un chauffage non 
uniforme du substrat, de sorte que celui-ci presente, au voisinage de sa surface 
exposee, une temperature moins elevee que dans des parties internes eloignees de 
cette surface. La reaction de depot etant thermiquement activee, la vitesse de 
10 depot, ou croissance de la matrice, augmente avec la temperature. II s'ensuit une 
densification plus importante dans les parties les plus chaudes, au sein du substrat, 
que dans les parties les moins chaudes, au niveau de la surface exposee du substrat. 
On evite ainsi la formation d'un depot plus important en surface, avec obturation 
prematuree de la porosite, et la necessite d'operations intermediates. Cest a ce 
15 type de procede d'infiltration que se rapporte la presente invention. 

Un dispositif d'infiltration chimique en phase vapeur avec gradient de 
temperature a ete presente et decrit par W. V. Kotlensky au * 16th National SAMPE 
Symposium, Anaheim, California, April 21-23, 1971" sous le titre "A. Review of 
CVD Carbon Infiltration of Porous Substrates" et dans un ouvrage intitule 
20 "Chemistry and Physic of Carbon", edite aux Etats-Unis d'Amerique par 
P. L. Walker, vol. 9, p. 198-199. Ce dispositif est illustre tres schematiquement par 
la figure 1. 

Le substrat a densifier 10 est applique par une face interne 10a contre un 
induit en graphite 12. Le substrat 10 et l'induit 12 sont loges a i'interieur d'une 
25 enceinte 14 delimitee par un tube de quartz 16. Une bobine inductrice refroidie a 
l'eau 18 entoure le tube 16. La phase gazeuse est admise a la base du tube 16 et 
circule de bas en haut. 

L ! induit 12 est chauffe par couplage electromagnetique avec Tinducteur 18, 
et chauffe a son tour le substrat 10 avec lequel il est en contact. Le substrat 10 est 
30 un feutre de fibres en carbone qui du fait de sa faible densite et du faible couplage 
electromagnetique avec Tinducteur n r est pas chauffe directement par induction. De 
plus sa faible conductivity thermique fait que, dans cette configuration, des 
gradients de temperature de plusieurs centaines de *C sont observes. 

Cette technique presente plusieurs inconvenients. En particulier, seuls des 
35 substrats de relativement faible epaisseur peuvent ainsi etre densifies de fagon 
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satisfaisante. En outre, I'efficacite du chauffage de la preforme est fortement 
dependante de la qualite du contact avec Tinduit. 

Ceci allie a 1'existence d'ecarts de temperature de plusieurs centaines de # C 
permet difficilement de maitriser les conditions de depot de fagon suffisamment 
5 precise pour garantir la formation d'une matrice ayant les caracteristiques exactes 
souhaitees. 

Une autre technique d'infiltration chimique en phase vapeur avec gradient 
de temperature a ete decrite par J. J. Gebhardt et al. dans un article intitule 
"Formation of carbon-carbon composite materials by pyrolytic infiltration", 
10 Petroleum derived carbons ACS Series N # 21 6/73. 

Dans ce cas (figure 2), le substrat a densifier 20 est constitue par des 
faisceaux de fibres de graphite entrelaces orientes dans 7 directions differentes. Le 
substrat est suspendu a Tinterieur d'une enceinte 24 a la base de laquelle la phase 
gazeuse est admise. Les fibres de graphite sont suffisamment conductrices de 
15 I'electricite pour permettre le chauffage du substrat par couplage direct avec une 
bobine inductrice 18 qui entoure I'enceinte. 

La zone la plus chaude du substrat est situee a I'interieur de celui-ci, la 
surface exterieure etant refroidie par radiation et par la circulation de la phase 
gazeuse de bas en haut dans I'enceinte. Un gradient de temperature de quelques *C 
20 par centimetre est obtenu a partir de la partie interne la plus chaude. 

Afin de maintenir un gradient de temperature suffisant, la phase gazeuse 
circule a vitesse elevee pour refroidir la surface et la bobine inductrice 28 est 
limitee a quelques spires pour chauffer une zone limitee du substrat, de sorte qu'un 
gradient thermique s'etablit aussi entre la partie du substrat situee dans le champ de 
25 Tinducteur et la partie du substrat situee hors du champ. La densification de tout le 
substrat est obtenue en le deplagant dans Tenceinte, parallelement a Taxe de la 
bobine. Ces contraintes font que le procede ne peut etre que d'un usage limite, 
difficilement industrialisable. 

Ainsi, la presente invention a pour but de fournir un procede d'infiltration 
30 chimique en phase vapeur avec chauffage du substrat par couplage electro- 
magnetique qui ne presente pas les inconvenients des precedes evoques plus haut, 
en particulier un procede utilisable a Techelle industrielle pour des substrats 
pouvant avoir une grande e*paisseur. 

Ce but est atteint grace a un procede du type a chauffage du substrat par 
35 induction directe, procede selon lequel, conformement a 1'invention, 
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- le substrat est constitue par une texture fibreuse dans laquelie le rapport p 
j/p c entre la resistivite electrique transversale et la resistivite electrique 
longitudinale est au moins egal a 13 et le rapport \ x fk c entre la conductivity 
thermique transversale et la conductivity thermique longitudinale est au plus egal a 

5 0,9, et 

- le substrat est situe entierement dans le champ produit par l'inducteur, le 
substrat et l'inducteur occupant des positions fixes Tune par rapport a Tautre. 

Par resistivite electrique ou conductivity thermique transversale, on entend 
la resistivite ou conductivity mesuree perpendiculairement aux faces laterales 

10 exterieures du substrat, en particulier la resistivite ou conductivity radiale dans le 
cas d'un substrat cylindrique. Par resistivity electrique ou conductivity thermique 
longitudinale, on entend la resistivite ou conductivity mesuree parallelement aux 
faces laterales exterieures du substrat, en particulier la resistivite ou conductivity 
circonferentielle dans le cas d'un substrat cylindrique. 

15 11 a cte etabli par la deposante qu'un substrat presentant les caracteristiques 

ci-dessus quant aux rapports p T /p c et X/X^ est particulierement apte a etre densifie 
avec chauffage par couplage electromagnetique direct. En effet, la resistivite 
electrique et la conductivity thermique sont telles qu'un chauffage suffisant est 
produit par le couplage direct, tout en creant un gradient thermique d'amplirude 
20 assez forte pour se passer de Tartifice du couplage incomplet decrit par Gebhardt et 
aL 

Un type de substrat convenant particulierement pour la mise en oeuvre du 
procede selon invention et repondant aux conditions ci-dessus est constitue par 
une structure fibreuse aiguilletee ayant un taux volumique de fibres d'au moins 20 
25 %. 

De preference, le taux volumique de fibres dans le substrat, c r est-a-dire le 
pourcentage du volume apparent du substrat effectivement occupe par les fibres, 
est au moins egal a 25 %. 

Utilisation de textures fibreuses aiguilletees pour constituer des textures 

30 de renfort pour des pieces en materiau composite est bien connue. Un procede pour 
la realisation de textures aiguilletees en fibres refiractaires, notamment en fibres de 
carbone est decrit dans les demandes de brevet FR-A-2 584 106 et FR-A- 
2 584 107. Ces textures sont constituees de strates bidimensionnelles superposees, 
par exemple des couches de tissu ou de nappes de fits empilees a plat ou des spires 

35 de tissu bobine sur un mandrin. Les strates sont liees entre elles par aiguilletage. 
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L'aiguilletage est realise avantageusement avec une densite constante, au fur et a 
mesure de la constitution de la texture. 

De telles textures aiguilletees sont particulierement aptes a la realisation de 
pieces en materiau composite. En effet, la liaison des strates par aiguilletage 
5 permet de resister au delaminage, c'est-a-dire a la destruction ou 
rendommagement par separation entre states ou glissement des strates les unes par 
rapport aux autres. De plus, 1'aiguilletage confere a la texture fibreuse une porosite 
de dimension et repartition relativement unifonnes dans tout le volume, favorisant 
la densification. 

10 Uassociation entre substrat forme de texture fibreuse aiguilletee et 

chauffage par couplage direct peut trouver de nombreuses applications a Techelle 
industrielle alors que Tart anterieur evoque plus haut concernant le chauffage par 
couplage electromagnetique releve plutot du domaine experimental. 

D'autres particular! tes du procede selon Tinvention ressortiront a la lecture 
15 de la description donnee ci-apres a titre indicatif et non limitatif. 
Sur les dessins annexes : 

les figures 1 et 2, deja decrites, montrent de fagon tres schematique des 
installations d'infiltration chimique en phase vapeur de Tart anterieur dans 
lesquelles le substrat a densifier est chauffe par couplage electromagnetique ; 

20 la figure 3 montre de facon tres schematique une installation permettant la 

mise en oeuvre d'un procede conforme a Tinvention ; et 

la figure 4 illustre le gradient de temperature et le gradient de densite dans 
une piece cylindrique densifiee par un procede conforme a l'invention. 

Dans Tinstallation de la figure 3, un substrat a densifier 30 est dispose a 

25 Tinterieur d'une enceinte 34. Le substrat a, dans Texemple illustre, une forme 
cylindrique annulaire a section meridienne rectangulaire. Le chauffage du substrat 
est assure par couplage electromagnetique au moyen d r un inducteur constitue par 
une bobine 38 qui entoure I'enceinte. Le substrat 30 et la bobine 38 sont coaxiaux. 
La bobine 38 s'etend axialement sur une longueur egale ou superieure a celle du 

30 substrat 30 de sorte que celui-ci se trouve entierement a Tinterieur du champ 
electromagnetique engendre par la bobine. 

La densification du substrat par infiltration chimique en phase vapeur est 
realisee en admettant dans Tenceinte une phase gazeuse reactionnelle dont la 
composition est choisie en fonction de la nature de la matrice a deposer dans le 

35 volume du substrat. La phase gazeuse est admise a la partie inferieure de I'enceinte. 
La fraction de la phase gazeuse n'ayant pas reagi ainsi que les produits de reaction 
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gazeux eventuels sont extraits a la partie superieure de l'enceinte reliee a une 
source de vide (non representee). 

Une installation d'infiltration chimique en phase vapeur de ce type est 
decrite dans la demande de brevet EP-A-0 256 073. ^installation de la figure 3 
5 destinee a la mise en oeuvre du procede conforme a l'invention se distingue de 
cette installation connue par le fait que le chauffage du substrat est assure par 
couplage electromagnetique direct entre Tinducteur et le substrat, et non pas, de 
fagon indirecte, par couplage entre 1'inducteur et un induit en graphite situe a la 
peripheric de Tenceinte et chauffant celle-ci. 
10 Le substrat 30 est constitue de fibres conductrices de I'electricite, telles que 

des fibres de carbone ou de graphite. 

Le substrat 30 presente des caracteristiques de resistivite electrique et de 
conductivity thermique qui le rendent apte a etre chauffe a la temperature voulue 
par couplage direct avec 1'inducteur 38 tout en presentant un gradient thermique 
15 significatif entre sa partie interne la plus chaude et ses surfaces exterieures 
exposees. Ces caracteristiques sont telles que le rapport entre resistivite electrique 
radiale p r et resistivite electrique circonferentielle p c est au moins egal a 1,3, 
tandis que le rapport entre conductivity thermique radiale 7^ et conductivity 
thermique circonferentielle est au plus egal a 0,9. 
20 De preference, la resistivite electrique radiale est comprise entre 1 et 20m 

Q/cm tandis que la conductivite thermique radiale est comprise entre 0,1 et 
20W/m.*K. 

Un type de structure convenant particulierement pour le substrat 30 est une 
structure en fibres de carbone ou graphite aiguilletee. Un procede pour la 

25 fabrication d'une telle structure cylindrique tridimensionnelle par aiguilletage est 
decrit dans le document FR-A-2 584 107 deja cite/Ce procede consiste a bobiner 
une texture bidimensionnelle sur un mandrin et a Taiguilleter simultanement au 
bobinage. La texture bidimensionnelle est par exemple constitute par un tissu. Le 
bobinage et 1'aiguilletage sont realises avec les fibres de la texture a Petal de 

30 precurseur de carbone, par exemple a Tetat de polyacrylonitrile pre-oxyde. En 
effet, un aiguilletage realise directement sur les fibres de carbone aurait sur la 
texture un effet trop destructeur (fils casses). La transformation du precurseur en 
carbone est realisee apres formation de la structure aiguilletee, par traitement 
thermique. Celui-ci peut etre poursuivi a des temperatures plus elevees afin, le cas 

35 echeant, de graphitiser au moins partiellement les fibres. 
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Le taux volumique de fibres dans la structure aiguilletec, c'est-a-dire le 
pourcentage du volume apparent de la structure effectivement occupe par les fibres 
est fonction du taux de fibres dans la texture bidimensionnelle de base bobinee et 
des caracteristiques de 1'aiguilletage, celui-ci ayant un effet de compactage des 
5 couches bobinees superposees. 

Le taux volumique de fibres dans la structure aiguilletee doit etre au moins 
egal a 20 %, de preference au moins egal a 25 %, pour satisfaire les conditions 
relatives a la resistivite electrique et a la conductivite thermique. 

II est bien connu que le chauffage d'un corps par induction est produit par 
10 effet Joule, par les courants induits, et que ceux-ci se concentrent en surface (effet 
de peau). Ce phenomene de concentration en surface est d'autant plus concentre 
que la frequence du courant alimentant Tinducteur est elevee. 

Pour optimiser la densification du substrat par infiltration chimique en 
phase vapeur, i'objectif est de cr6er un gradient de temperature entre une zone du 
15 coeur du substrat et la surface de celui-ci. 

En depit de reffet de peau, par le choix d'une frequence convenable et en 
tenant compte du refroidissement en surface du substrat par radiation et convection 
(ecoulement de la phase gazeuse), il est possible, pour un substrat ayant les 
caracteristiques precitees, d'obtenir un gradient de temperature au sein du substrat. 
20 A Tevidence, la frequence la mieux adaptee depend de plusieurs 

parametres : nature des fibres constituant le substrat, epaisseur de celui-ci, valeurs 
de resistivite electrique et conductivite thermique, ... 

A titre indicatif, pour un substrat aiguillete en fibres de carbone obtenu 
comme decrit ci-dessus, la frequence optimale se trouve dans la gamme d'environ 
25 150 Hz a environ 3000 Hz, selon le taux de fibres et l'epaisseur du substrat. 

Dans Texemple illustre par la figure 3, le substrat 30 a une forme 
cylindrique a section droite circulaire. Le procede selon Tinvention peut etre mis en 
oeuvre avec des substrats ayant d f autres formes, notamment des substrats cylin- 
driques a section non circulaire ou des substrats axi-symetriques non cylindriques, 
30 en adaptant, le cas echeant, la forme de Tinducteur. 

Deux exemples de mise en oeuvre du procede conforme a Tinvention seront 
maintenant decrits. 

Exemple 1 

Un substrat fibreux ayant une forme cylindrique annulaire de diametre 
35 interieur 90 mm et de diametre exterieur 350 mm, et destine a constituer une 



WO 95/11869 



9 



PCT/FR94/01075 



texture de renfort, ou preforme, d'une piece en materiau composite est realise 
comme suit. 

line texture bidimensionnelle constituee par un tissu de fibres de 
polyacrylonitrile (PAN) pre-oxyde est bobinee sur un mandrin en couches 
5 superposees. 

Chaque nouvelle couche est aiguilletee sur la texture sous-jacente. On 
utilise a cet effet une planche a aiguilles qui s'etend axialement sur une distance au 
moins egale a la largeur des strates, celle-ci etant egale a la hauteur (100 mm) de 
la preforme a realiser. Laiguilletage est realise au fur et a mesure du bobinage, 
10 chaque nouvelle couche etant aiguilletee a une profondeur constante egale a 
I'epaisseur de plusieurs couches aiguilletees. Lorsque 1'epaisseur desiree de la 
preforme a ete atteinte, dans cet exemple 130 mm, une ou plusieurs passes 
d'aiguilletage de finition sont realisees, de fagon connue en soi, pour obtenir une 
densite d'aiguilletage constante dans toute la preforme. 
15 Le ^su utilise a une masse surfacique comprise entre 100 et 600 g/m 2 . 

Laiguilletage est realise avec une densite permettant d'aboutir a un taux volumique 
de fibres egal a 28 % dans la preforme, apres traitement thermique transformant le 
PAN pre-oxyde en carbone. 

Une telle texture a une resistivite electrique radiale p r estimee a 
20 13 m Q/cm, une resistivite electrique circonferentielle p c egale a 7 m Q/cm, ce qui 
donne un rapport pj/pc egal a 1,85, une conductivite thermique radiale Xj- estimee a 
0,25 W/m/K et une conductivite thermique circonferentielle 7^ = 0,5 W/m *K, ce 
qui donne un rapport K/Kq = 0,50. 

La preforme est placee dans Tenceinte 34 et Ie chauffage de la preforme est 
25 assure en alimentant Tinducteur 38 en courant de frequence egale a 1800 Hz. II 
s^tablit au sein de la preforme un champ de temperature resultant, d'une part, des 
sources thermiques engendrees par les courants induits dus au couplage 
electromagnetique, d'autre part, des pertes thermiques a la surface exterieure de la 
preforme. Les pertes thermiques se produisent par convection, lors du balayage par 
30 la phase gazeuse, et par rayonnement. La phase gazeuse admise dans Penceinte est 
constituee par du methane donnant, par decomposition, une matrice de 
pyrocarbone. 

La repartition de la temperature dans Tepaisseur de la preforme (en 
direction radiale) est mesuree au debut de la densification (temps = 0), apres 
35 densification partielle (temps t 2 = 310 h) et en fin de densification (temps t 3 = 
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820 h). Les courbes Tl, T2 et 73 de la figure 4 illustrent les gradients de tempe- 
rature respectifs aux temps tj, to, *3 

La repartition de la densite dans I'epaisseur de la preforme (en direction 
radiale) est egalement mesuree aux temps to et 13. Les courbes D2 et D3 de la 
5 figure 4 illustrent les gradients de densite respectifs aux temps %2 et 13. Les mesures 
de densite sont effectuees en prelevant des echantillons de preforme densifiee dans 
sa partie mediane. 

Une temperature maximale est atteinte dans une zone situee a environ 
35 mm de la surface exterieure de la preforme, et ce pendant tout le processus de 

10 densification. La densification par la matrice carbone se traduit par une variation 
progressive des valeurs de resistivite electrique et conductivite thermique radiales 
et circonferentielles. En fin de processus de densification, le rapport Pj/p c atteint la 
valeur 1,85 et le rapport la valeur 0,80. De fagon evidente, la densification 

par la matrice carbone entraine une augmentation progressive de la conductivite 

15 thermique radiale, avec, pour corollaire, une diminution du gradient thermique. 

La piece obtenue en fin de densification, au temps 13, a une densite 
moyenne de 1,72, avec une valeur de densite a coeur de 1,73. Le procede permet 
done d'aboutir a une densification presque uniforme, et ce sans necessiter 
d'operation d'usinage intermediaire. 

20 Exemple 2 

Une preforme cylindrique annulaire de diametre exterieur 1 100 mm, 
d'epaisseur 125 mm et de hauteur 400 mm est realisee par bobinage et aiguilletage 
d'un tissu, comme dans Texemple 1. Cette preforme est destinee a la fabrication 
d'un col de tuyere de propulseur. 

25 Apres carbonisation des fibres de la preforme, celle-ci est placee dans une 

enceinte d'une installation de densification telle que celle de la figure 3. La 
preforme est chauffee par couplage electromagnetique direct avec 1'inducteur, ce 
dernier etant alimente par un courant de frequence egale a 150 Hz. La frequence 
est inferieure a celle utilisee dans l'exemple 1, la preforme ayant un volume plus 

30 important. 

La preforme est densifiee par admission dans l'enceinte d'une phase 
gazeuse constituee essentiellement par du methane, donnant une matrice en 
pyrocarbone. 

Apres 920 h de densification, la densite atteinte est egale a 1,62, sans 
35 necessiter d'usinage intermediaire. A ce stade, les profils exterieurs du col peuvent 
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etre realises par usinage et la piece est, apres traitement de surface visant a la 
rendre etanche au gaz, prete a etre utilisee. 
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REVINDICATIONS 

1. Procede d'infiltration chimique en phase vapeur d'un materiau au sein 
d'un substrat fibreux comprenant des fibres electriquement conductrices, procede 
5 comportant les etapes qui consistent a : 

- placer le substrat dans une enceinte, 

- chauffer le substrat par couplage electromagnetique direct entre un 
inducteur et le substrat pour permettre 1'etablissement d'un gradient de temperature 
au sein du substrat, de sorte que celui-ci presente une temperature plus elevee dans 

10 des parties eloignees de ses surfaces exposees qu'au niveau de celles-ci, et 

- admettre dans Tenceinte une phase gazeuse reactionnelle precurseur du 
materiau a infiltrer, la formation de celui-ci etant favorisee dans les parties du 
substrat de temperature plus elevee, 

caracterise en ce que 

15 - le substrat est constitue par une texture fibreuse dans laquelle le rapport p 

j/p c entre la resistivite electrique transversale et la resistivite electrique 
longitudinale est au moins egal a 1,3 et le rapport \fk^ entre la conductivity 
thermique transversale et la conductivity thermique longitudinale est au plus egal a 
0,9, et 

20 - le substrat est situe entierement dans le champ produit par Tinducteur, le 

substrat et Tinducteur occupant des positions fixes Tune par rapport a l'autre. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que le substrat est 
constitue par une structure fibreuse aiguilletee ayant un taux volumique de fibres 
au moins egal a 20 %. 

25 3. Procede selon la revendication 2, caracterise en ce que le taux volumique 

de fibres dans le substrat est au moins egal a 25%. 

4. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, caracterise en 

ce que le substrat est constitue d'une texture bidimensionnelle bobinee en 

couches superposees et aiguilletees. 
30 5. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 4, caracterise en 

ce que la resistivite electrique transversale de la texture fibreuse constitutive du 

substrat est comprise entre 1 et 20 mQ/cm. 

6. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 5, caracterise en 

ce que la conductivity thermique transversale de la texture fibreuse constitutive du 
35 substrat est comprise entre 0,1 et 20 W/m.*K 
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